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(54) Title: METHOD FOR PURIFYING LACTIC ACID 

(54) Titre: PROCEDE DE PURIFICATION D'ACIDE LACTIQUE 

(57) Abstract 



The invention concerns a 
method for recuperating and purifying 
a lactic acid solution obtained 
initially from a fermentation medium 
or any other source, consisting in 
a pre-treatment to eliminate the ion 
loads capable of catalysing the lactic 
acid condensation and based on the 
principle of ion exchange or any 
other related principle, followed by 
at least a step of concentration at low 
temperature and brief retention time 
and at least a step of distilling the 
lactic acid using a thin layer process. 

(57) Abrege* 

Proc6de* comprenant la 
recuperation et la purification d'une 
solution d'acide lactique obtenue au 
d6part d'un milieu de fermentation 
ou de toute autre source, consistant 
en un prdtraitement destine" a 61iminer 
les charges ioniques capables de 
catalyser la condensation de Tacide 
lactique et bas6 sur le principe 
d'un echange ionique ou tout autre 
principe assimile\ suivi d*au moins 
une 6tape de concentration a faible 



LACTIC ACID 
(LOW CONCENTRATION, 
IMPURE) 




(A) «STEP 1 PRETREATMENT 

(B) — STEP 2 CONCENTRATION 
(CVSTEP 3 POST -CONCENTRATION 

(D) _STEP 4 DtSTTLLATtON 

(E) -STEP 4 BIS "HARD* DISTILLATION 

(F) — RECUPERATION OF THIRD BODY 
(O-JHJRE LACTIC AC© 



temperature et temps de sejour court et d'au moins une 6tape de distillation de I'acide lactique selon un proc6d6 de type couche mince. 
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"Precede de purification d'acide lactique." 
Domaine de I'invention 

L'acide lactique ou acide hydroxy-2-propanoique est un 
acide carboxylique a-hydroxyle qui peut etre produit par fermentation de 

5 divers substrats carbones purs ( glucose, saccharose, lactose, ...) ou 
impurs ( produits d'hydrolyse de I'amidon, melasses, lactoserum,... ) a 
I'aide de microorganismes tels que les bacteries des genres 
Lactobacillus, Pediococcus, Lactococcus et Streptococcus, ou certains 
champignons tels que les Rhizopus Oryzae. D'autres voies d'obtention 

10 de l'acide lactique sont connues de I'homme de Tart, via des 
transformations chimiques de reactifs issus de la petrochimie telles que 
I'hydrolyse du lactonitrile lui meme obtenu au depart d'acetaldehyde, la 
chloration et I'hydrolyse d'acide propionique ou encore via la nitration du 
propene. 

15 L'acide lactique existe sous deux formes diastereo- 

isomeriques : acide L(+) et D(-) lactique et rencontre chaque jour de 
nouvelles applications, depuis I'utilisation classique en tant que 
conservant aiimentaire jusqu'a de nouveaux developpements tels que la 
synthese de solvants, pesticides, herbicides, polymeres biodegradables, 

20 ...Cependant, en raison du renforcement croissant des criteres de qualite 
requis et de la necessite d'atteindre des couts de production compatibles 
avec le marche, il est crucial de developper des techniques de 
purification efficaces et peu couteuses. 

L'acide lactique peut etre purifie soit par precipitation sous 

25 forme de lactates metalliques suivie d'une reaction de neutralisation a 
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I'acide sulfurique ( Maesato K. ( Komori A., Taki Chem. Co , JP 6,272,646 
(25/09/85)), soit par esterification avec un alcool, distillation et hydrolyse 
de Tester forme (Boroda T.A., Polovko V.N., Chistyakova E.A., 
Pishch.Prom. 1966, 4, 35-8), soit par electrodialyse ( Jacquement J.C., 
5 Rhone-Poulenc, DE 1,957,395 (14/11/68)) Ces precedes souffrent dans 
le premier cas, d'une pietre qualite du produit et de fortes pertes en 
acide lactique, tandis que dans les deux autres cas le cout est prohibitif. 
Un procede de purification plus recent consiste a extraire I'acide lactique 
par extraction liquide-liquide au moyen d'au moins un solvant organique 

10 non miscible a Teau, en presence ou non d'au moins une base de Lewis 
telle qu'une amine tertiaire. Selon ce procede, I'acide lactique doit etre 
recupere dans une seconde etape par une extraction liquide-liquide en 
retour. Cette etape permet de retransferer I'acide lactique dans 
l'eau.(Baniel A.M., Blumberg R. ( Hadju K.JMI, DE 2,329,480 (19/06/72); 

15 Baniel A.M., Miles Lab., EP 49,429 (06/10/80)). Enfin, I'acide lactique 
sous forme acide et/ou sous forme de lactate d'ammonium ou encore de 
lactate metallique peut etre purifie par passage sur des colonnes echan- 
geuses d'ions cationiques et/ou anioniques (Napierala W., Siminski M., 
Przem. Ferment. Rolny. 1972, 16(12), 4-10 ; Shkurino OA/., Dauksha 

20 V.E., Khim-Farm.Zh. 1986, 20(10), 1375-77 ; Maesato K., Komori A., 
Taki Chem.Co., JP 6,272,646 (25/09/85); Obara H.,Shimadzu corp., JP 
63,188,632 (30/01/87) ;Obara H., Shimadzu Corp, JP 0,191,788 
(30/09/87) ; Zeleneva N.A., Ivanova E.V., Karpushina LA., Gaevskaya 
M.V., Teoriya I Prakitika Sorbtsionnykl Protsessov, 1982, 67-69). 

25 II est a noter que toutes ces operations de purification 

s'effectuent generalement au depart de solutions diluees d'acide lactique 
dans Teau. Ceci se justifie par la structure meme de Tacide lactique 
porteur a la fois d'une fonction hydroxyle et d'un groupe acide 
carboxylique. En effet, la bifonctionnalite de Tacide lactique est a 

30 Torigine de reactions de condensation generant des unites 
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lactoyllactique, dilactoyllactique, trilactoyllactique, ...(n-lactoyllactique) 
aussi appelees oligomeres d'acide lactique. Ces reactions de 
condensation ou d'oligomerisation tendent vers un equilibre, mais sont 
d'autant plus probables que la concentration de la solution aqueuse de 
5 depart est elevee (Holten C.H., « Lactic acid : Properties and chemistry 
of lactic acid and derivatives », Verlag Chemie, 1971). La figure 1 montre 
Tequilibre qui existe entre la forme monomere de I'acide lactique et les 
oligomeres dans toute la gamme de concentration envisageable. 

Les reactions de condensation ou d'oligomerisation de 
10 I'acide lactique correspondant en fait a des reactions d'esterification, 
elles sont catalysees par des acides et des bases de Bronsted et de 
Lewis. Des lors dans le but d'eviter ou de minimiser Intervention de ces 
reactions, il est imperatif d'eliminer toute trace d'impuretes susceptibles 
de catalyser I'oligomerisation au moyen d'une etape de purification 
15 prealable. Par ailleurs, il est aussi reconnu que la temperature accelere 
la formation d'oligomeres (Holten C.H., « Lactic acid : Properties and 
chemistry of lactic acid and derivatives »,Verlag Chemie, 1971).Ceci 
explique pourquoi I'acide lactique en solution aqueuse a longtemps ete 
considere comme une substance peu volatile et indistillable a 100°C. En 
20 fait, Tacide lactique se condense pour former des oligomeres dont le 
point d'ebullition est superieur a 100°C sous pression atmospherique. 
Des travaux plus recents sur la distillation de Tacide lactique par 
entrainement a la vapeur a 160-200°C montrent qu'il est possible de le 
distiller avec des rendements de Tordre de 75 a 85%. Neanmoins, ces 
25 conditions drastiques sont prejudiciables a la qualite du produit; 
degradation et racemisation sont impossible a eviter. Une variante a la 
distillation par entrainement de vapeur d'eau a ete proposee par 
Noerdlinger (U.S. 924,494, DE 221,786, et DE 224,664). Cette technique 
consiste au passage a grande vitesse d'air ou de gaz inerte chaud en 
30 surface d'une solution d'acide lactique prealablement debarrassee de 
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I'eau qu'elle contient. La consommation energetique et la faiblesse des 
rendements obtenus rendent cependant Toperation peu viable 
industriellement. Pour etre complet, signalons que d'autres profils 
d'appareil et dispositions ont ete rapportes, qui permettent, avec plus ou 
5 moins de succes, de concentrer et de distiller I'acide lactique en solution 
diluee dans I'eau sous pression reduite dans un evaporateur presentant 
une tres grande surface de vaporisation par rapport au volume de liquide 
engage (Sepitka A., Prumisl Potravin 13, 385 et 605 (1962) et 14, 45 et 
82 (1963) ; ShishkiniA.V., Domanskii I.V., U.S.S.R. 709,613 (10/05/77)). 
10 La presente invention consiste en un precede de 

purification de I'acide lactique en solution aqueuse tel qu'obtenu d'un 
milieu de fermentation ou de toute autre source prealablement 
debarrassee des composes solides et/ou de la biomasse. En ce qui 
concerne I'etape de separation des composes solides, il est fait 
15 reference a toute methode connue de I'homme de Tart telle que la 
centrifugation, la floatation, la microfiltration, ....Par contre, le procede 
de purification decrit dans cette invention est original en ce sens qu'il 
assure I'obtention d'une tres haute qualite d'acide lactique avec un 
rendement massique particulierement eleve et une consommation 
20 energetique minimale. On entend par tres haute qualite, des 
concentrations residuelles en impuretes minerales et organiques telles 
que Tacide lactique purifie peut etre utilise pour des applications 
pharmaceutiques en conformite avec toutes les Pharmacopae actuelles. 
Uacide lactique purifie par le procede decrit dans la presente invention 
25 est de plus thermostable, e'est a dire qu'il reste incolore apres un 
traitement thermique de 2 heures a 180°C, et conserve I'activite optique 
de I'acide lactique engage (procede stereospecifique ).On entend par 
rendement massique, le rapport exprime en pourcent, de la masse 
d'acide lactique purifie sur la masse decide lactique engage ; ces 
30 masses correspondants a des concentrations en acide lactique de 
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100%.ll est bien entendu que les applications requerant une purete 
moindre peuvent aussi etre satisfaites par la technique proposee dans la 
presente invention. Les aspects quantitatif et selectif de ce procede de 
purification sont assures par la mise en oeuvre conjointe (1) d'un 
5 pretraitement visant I'elimination des substances susceptibles de 
catalyser la reaction de condensation de I'acide lactique, (2) des 
conditions de temperature, de temps de sejour et de viscosite permettant 
de reduire I'intervention de ces memes reactions de condensation, et (3) 
des conditions de temperature, de temps de sejour, de viscosite, de 
10 pression et de profil d'appeillage rendant possible la concentration 
jusqu'a atteindre une concentration en poids de 100%, et la distillation 
de I'acide lactique. 
Description de rinvention 

La presente invention decrit un procede de purification de 
15 I'acide lactique provenant d'une solution aqueuse de cet acide telle 
qu'obtenue d'un milieu de fermentation ou de toute autre source 
prealablement debarrassee des substances solides et/ou de la biomasse 
eventuellement presentes. La figure 2 illustre le procede de purification 
de I'acide lactique tel qu'il y est fait reference dans la presente invention. 
20 Ce procede comprend essentiellement les etapes suivantes : 
1. Pretraitement de la solution diluee d'acide lactique (1 ) 

Le pretraitement considere dans le cadre de I'invention 
consiste en I'elimination des substances ioniques capables de catalyser 
la condensation ou oligomerisation de I'acide lactique. Ce pretraitement 
25 s'effectue a faible concentration en acide lactique, soit a une 
concentration inferieure a 80%, preferablement inferieure a 50% et plus 
preferablement encore inferieure a 30%. Une approche privilegiee de la 
presente invention consiste a eliminer les substances ioniques au moyen 
de resines echangeuses d'ions. Ainsi, la mise en contact de la solution 
30 d'acide lactique avec une resine echangeuse d'anions, prealablement 
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conditionnee sous forme basique (OH-), permet d'echanger les 
impuretes anioniques contenues dans la solution traitee par des groupes 
hydroxydes. La presente invention ne s'arrete pas a I'utilisation de 
resines echangeuses d'anions solides, mais comprend toute autre 
5 technique connue de Phomme de Part permettant I'elimination des 
charges anioniques au profit d'ions hydroxydes, telle que I'utilisation 
d'amines grasses quaternisees et presentes sous forme d'hydroxyde 
d'ammonium en solution dans au moins un solvant organique non 
miscible avec Peau. Dans ce cas, Pechange anion/hydroxyde a lieu a 
10 Pinterface des phases non miscibles et est suivi d'une separation des 
phases. Une approche preferee de Pinvention consiste a faire preceder 
I'etape d'echange d'anions par un traitement qui se caracterise en ce 
que la solution d'acide lactique est debarrassee des charges 
cationiques, mono-, di-, tri-, et/ou multivalentes, eventuellement 
15 presentes. Les impuretes cationiques sont eliminees par mise en contact 
avec une resine echangeuse de cations prelablement conditionnee en 
milieu acide (H + ). Cette approche est preferee dans la mesure ou elle 
permet d'eviter la formation et la precipitation d'hydroxydes metalliques 
peu solubles dans Peau lors du traitement anionique. Ici encore, 
20 Pinvention ne se limite pas aux resines echangeuses de cations mais 
s'etend a toute autre technique connue de Phomme de Part capable 
d'echanger les cations de la solution d'acide lactique au profit de 
protons. II est, par exemple, fait reference a I'utilisation d'acide gras de 
type carboxylique ou sulfonique en solution dans au moins un solvant 
25 organique non miscible a Peau. L'echange cation/proton a lieu a 
Pinterface entre solvants non miscibles et est suivi d'une separation des 
phases. 

2. Concentration de la solution d'acide lactique (2) 

Cette etape de Pinvention consiste en la concentration 
30 rapide et a basse temperature de la solution d'acide lactique, 
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prealablement traitee selon la methode reprise comme premiere etape 
cle I'invention (1), jusqu'a atteindre une concentration comprise entre 50 
et 90%, preferablement entre 70 et 90%. Une approche preferee de la 
presente invention envisage la conduite de cette evaporation sous 
5 pression reduite, maintenue entre 50 et 500 mbars absolus et 
preferablement entre 50 et 250 mbars, afin d'assurer une temperature 
d'ebullition de la solution aussi basse que possible. Cette etape de 
Tinvention est realisee par toute technique connue de I'homme de Tart, 
telle que Tevaporation en film ruisselant. 

10 3. Post-concentration de la solution d'acide lactique (3) 

Cette etape permet la post-concentration de la solution 
effluant de I'appareillage reserve a I'etape (2) jusqu'a une concentration 
de 100% en acide lactique. L'operation peut avantageusement etre 
realisee, avec un temps de sejour minimal et a une temperature aussi 

15 basse que possible, dans un appareil a film mince mecaniquement agite 
(thin-film evaporator ) ou a I'aide d'un evaporateur a court trajet ( short- 
path evaporator ). La pression est de I'ordre de 10 a 500 mbars, 
preferablement comprise entre 50 et 300 mbars et plus preferablement 
encore comprise entre 50 et 150 mbars. La temperature de la paroi 

20 chauffante du corps de i'evaporateur est ajustee de maniere a supporter 
la vaporisation de I'eau libre contenue dans la solution a concentrer sans 
pour autant surchauffer cette derniere ; soit une temperature comprise 
entre 50 et 150°C, preferablement entre 80 et 120°C. De maniere 
surprenante, il a ete observe que si I'acide lactique se presente 

25 quantitativement sous forme de monomere d'acide lactique ( et en 
I'absence d'eau libre concentration = 100% ), il est possible de le distiller 
sous pression reduite dans un reacteur maximisant la surface de 
vaporisation par rapport au volume de liquide. Outre de revendiquer 
('utilisation d'un tel profil de reacteur pour la distillation de I'acide 

30 lactique, la presente invention garanti I'obtention quantitative de cet 
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acide concentre sous forme de monomere distillable avant sa purification 

proprement dite par distillation. 

4. Purification de I'acide lactique par distillation (4) 

Cette etape se caracterise en ce que la solution 

5 demineralisee et concentree d'acide lactique, telle que produite dans les 
etapes (1 ) a (3), est soumise a des conditions telles que le monomere (et 
dans une moindre proportion le dimere) de cet acide distille(nt) de 
maniere quantitative et selective. Par quantitative, on entend que 
I'entierete de la fraction distillable est effectivement distillee. Par 

LO selective, on entend que seul le monomere (et dans une moindre 
proportion le dimere ) de I'acide lactique distil le(nt), sans entralner 
d'impuretes ou de produits de degradation. Cette etape est 
avantageusement conduite dans un reacteur maximisant la surface de 
vaporisation par rapport au volume de liquide, c'est a dire par un 

L5 reacteur exploitant les proprietes de la couche mince. Une approche 
preferee de la presente invention consiste a utiliser pour la distillation de 
I'acide lactique 100% un evaporateur a film mince mecaniquement agite 
a I'exterieur duquel I'acide lactique purifie est condense ( thin-film 
evaporator ) ou un evaporateur a court trajet avec un condenseur interne 

20 ( short-path evaporator ). II est bien connu de I'homme de I'art qu' un tel 
systeme permet de maximiser la surface d'echange thermique et la 
surface de vaporisation. La temperature de la paroi est maintenue entre 
50 et 180°C, preferablement entre 80 et 160°C, plus preferablement 
encore entre 110 et 160°C. La pression est comprise entre 10* 3 et 10 +2 

25 mbars absolus, preferablement entre 10" 1 et 2.10* 1 mbars absolus, plus 
preferablement encore entre 1 et 10 mbars. Une approche preferee de la 
presente invention considere une disposition verticale de I'evaporateur 
permettant une progression du film sous Pimpulsion combinee de 
I'agitation mecanique et de la gravite. Selon une variante amelioree, 

30 mais non essentielle de la presente invention, le residu de purification 
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peut etre dirige vers un second distillateur dans lequel les conditions de 
temperature et de pression sont plus drastiques ( figure 2, etape 4bis ). 
L'acide lactique issu de cette post-distillation et partiellement purifie peut 
etre recycle soit vers I'alimentation du distillateur principal ( etape 4 ), 

5 soit en amont du procede. Une version preferee de la presente invention 
considere I'ajout d'un tiers corps destine a faciliter I'ecoulement en 
couche mince et Pevaporation de l'acide lactique lors de I'etape de 
distillation et/ou de post-distillation. Ce tiers corps comprend toute 
substance non-toxique, chimiquement inerte vis-a-vis de l'acide lactique, 

10 de faible volatility thermostable et de faible viscosite dans les conditions 
de distillation et de post-distillation, et preferablement immiscible a 
l'acide lactique afin d'en faciliter la separation par decantation et le 
recyclage. A titre d'exemple, mentionnons que I'utilisation de paraffines 
telles que Fina Vestan A80B, A180B et preferablement A360B, ont 

15 permis de favoriser le drainage des impuretes et I'evaporation de l'acide 
lactique, tout en repondant aux exigences precitees. D'autres details et 
particularites de I'invention, donnes ci-apres a titre d'exemples non- 
limitatifs, ressortent de la description comme quelques formes possibles 
de sa realisation. 

20 EXEMPLES 

Exemple 1 

Demineralisation d'une solution d'acide lactique. 
Une solution d'acide lactique obtenue par fermentation est 
demineralisee par percolation sur resines solides d'echange ionique. La 
25 solution alimentee presente I'analyse suivante : acide lactique 185.1 g.l* 1 , 
pH 2.25, sulfates 1250 ppm, calcium 929 ppm, fer 15.8 ppm, potassium 
133 ppm et sodium 98 ppm. Cette solution est alimentee a raison de 3 
BV/h sur le dessus d'une colonne contenant 1 BV de resine 
macroporeuse cationique forte de structure polystyrene reticule BAYER 
30 Lewatit S 2528 prealablement conditionnee sous forme H* par passage 
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de 120 g d'acide chlorhydrique pur par litre de resine sous forme d'une 
solution a 6%. Ueffluent recolte en sortie de cette colonne est ensuite 
dirige vers une colonne contenant le meme volume de resine anionique 
de basicite moyenne formee de groupements amines ternaires et 
5 quaternaires greffes sur une structure polystyrene commercialisee par 
BAYER sous la reference Lewatit S 4328. Cette resine est prealablement 
conditionnee sous forme basique par percolation de 120 g de soude 
caustique pure sous la forme d'une solution a 4% de concentration. La 
solution d'acide lactique traitee dans ces conditions presente ('analyse 

10 moyenne suivante apres traitement d'un volume de solution 
correspondant a 15 fois le volume de resine cationique ; acide lactique 
167 g.l"\ pH 1.75, sulfates 0.7 ppm t calcium 0.8 ppm, fer 0.3 ppm, 
potassium 1.1 ppm et sodium 0.9 ppm. Le pergage de la resine 
cationique qui se manifeste par une augmentation de la concentration en 

15 cations monovalents dans Peffluent de la premiere colonne du systeme 
est survenu apres passage de 15 BV de solution d'acide lactique. Le 
pergage de la resine anionique, mis en evidence par detection d'ions 
sulfates dans I'effluent de la seconde colonne du systeme, est survenu 
apres traitement de 18 BV de solution alimentee. 

20 Exemple 2 

Concentration d'une solution d'acide lactique iusqu'a 80%. 

Une solution traitee suivant I'exemple 1 est alimentee en 
continu dans un evaporateur a film ruisselant en inox presentant une 
surface d'evaporation de 0.31 m 2 . La solution concentree d'acide 

25 lactique est extraite au meme debit que le debit d'alimentation du 
systeme (10.45 l.h" 1 ) afin d'y maintenir un niveau constant Le chauffage 
de la paroi est assure par une circulation d'huile caloporteuse dans une 
double enveloppe. Les conditions de pression, de temperature, ainsi que 
les concentrations obtenues sont presentees dans le tableau 1 repris ci- 

30 dessous. 
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Tableau 1 : Concentration d'une solution aqueuse d'acide lactique 
18.5% en pds dans un evaporateur de type film ruisselant de 0.31 m 2 de 
surface d'evaporation. 



Pression 
(mbars) 


Tempe- 
rature 
(°C) 


Concentration 
visee 
(% pds) 


Concentration 11 ' 
obtenue 
(% pds) 


Aconcen- 
tration 
(% pds) 


98 


46.9 


70 


68.3 


-1.7 


102 


47.2 


70 


71.7 


1.7 


204 


68.3 


70 


70.2 


0.2 


100 


21.8 


75 


74.4 


-0.6 


103 


56.4 


80 


79.6 


-0.4 


101 


69 


85 


84.6 


-0.4 


197 


82.6 


85 


86.5 


1.5 


96 


68.3 


85 


82.1 


-2.9 



5 (1) la concentration ou acidite totale est determinee par titrage acido- 
basique apres saponification. 

Exemple 3 

Post-concentration d'acide lactique a dive rses pressions. 

Une solution d'acide lactique 81.75% en pds (taux de 

10 polymerisation = 13.19%) est alimentee en continu dans un evaporateur 
en verre borosilicate a film mince mecaniquement agite avec condenseur 
interne (short-path) de marque UIC presentant des surfaces de 
chauffage et de condensation de 0.06 m 2 , precede d'un degazeur- 
prechauffeur dont la temperature est ajustee par circulation d'huile 

15 caloporteuse. L'ensemble est maintenu sous une pression de 50 a 250 
mbars absolus. Les resultats presentes au tableau 2 ont ete obtenus 
avec une temperature de paroi de 100°C, une temperature de degazage 
de 80°C, une temperature de condenseur de 15°C, une vitesse de 
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rotation du rotor de 400 rpm (rotations par minute) et un debit 
d'alimentation de 1000 g.h" 1 . 

Tableau 2 : Post-concentration d'une solution d'acide lactique 81.75% 
en pds dans un evaporateur type short-path UIC de 0.06 m2. 



Pression 


Acidite totale 0) 


Acidite totale 1 " 


Taux de P) 


Rende- 


(mbars) 


concentrats 


condensats 


polymerisation 


ment 




(% pds ) 


(% pds ) 


concentrats (%) 


(%) 


50 


100.8 


46.1 


15.5 


70.7 


100 


101.8 


12.1 


14.4 


96.2 


150 


101.5 


8.4 


14.2 


97.9 


200 


99.7 


6.9 


12.9 


95.9 


250 


100.2 


6.5 


13.6 


97.6 



5 



(1) I'acidite totale est determinee par titrage acido-basique apres 
saponification. 

(2) Le taux de polymerisation se definit comme le rapport de I'acidite 
esterifiee (pourcentage en poids de groupe acide carboxylique sous 

10 forme ester) sur I'acidite totale. 

Exemple 4 

Influence du seiour a chaud sur le taux de polymerisation 
(en systeme statique). 
Une solution d'acide lactique demiheralisee telle 
1 5 qu'obtenue aux exemples 1 , 2 et 3, et presentant une concentration de 
98.1 % en poids ( taux de polymerisation = 13.1 %) t est maintenue a 
100°C et pression atmospherique durant un temps variable. Le tableau 3 
montre la dependance du taux de polymerisation en fonction du temps 
de sejour. 
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Tableau 3 : Influence du temps de sejour a chaud sur le taux de 
polymerisation d'une solution d'acide lactique d'une acidite totale de 
98.1% en pds. 



Temps de sejour 


Acidite libre (1) 


Taux de 


(min) 


(% pds) 


polymerisation 15 






(%) 


0 


85.9 


12.5 


60 


83.9 


14.5 


120 


81.7 


16.7 


240 


74.9 


23.7 


1050 


65.0 


33.8 


1395 


64.0 


34.8 



5 (1 ) I'acidite libre est determinee par titrage acido-basique. 

(2) Le taux de polymerisation se definit comme le rapport de Tacidite 
esterifiee sur I'acidite totale soit 98.1%pds. 

Exemple 5 

Influence du temps de sejour sur le taux de polymerisation 

10 (en systeme dvnamique ) 

Une solution d'acide lactique de concentration egale a 
102% en pds obtenue de maniere similaire a celle decrite dans les trois 
premiers exemples de la presente invention est alimentee a debit 
constant dans un evaporateur en verre borosilicate a film mince 

15 mecaniquement agite avec un condenseur interne (short-path) de 
marque UIC presentant des surfaces de chauffage et de condensation 
de 0.06 m 2 . Le systeme est maintenu sous une pression de 40 mbars 
absolus, la temperature du condenseur et la temperature de paroi sont 
respectivement ajustees a 18°C et a 160°C (tableau 4 ). On assume ici 

20 que, tous autres parametres restant constants, le temps de sejour dans 
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I'appareil au contact de la paroi chauffee augmente lorsque le debit 
d'alimentation diminue. 

Tableau 4 : Influence de la temperature sur le taux de polymerisation 
d'une solution d'acide lactique de 102 % en pds dans un evaporateur de 



5 type short-path UIC 0.06m 2 . 



Debit 

(g/h) 


Acidite 
totale 
(% pds) 


% n-mere (1) 
(%) 


Mono- 


Di- 


Tri- 


Tetra- 


Penta- 


510 


111.9 


2.9 


50.4 


33.1 


10.7 


2.9 


740 


112.1 


3.1 


57.0 


28.5 


8.8 


2.6 


870 


109.7 


3.4 


60.9 


27.0 


8.6 


0.0 



(1) le pourcentage des n-meres est determine par chromatographic 
d'exclusion de volume (GPC). 

Exemple 6 : 

10 Influence de la temperature sur le taux de polymerisation. 

Une solution d'acide lactique de concentration egale a 
102% en poids obtenue de maniere similaire a celle decrite dans les 
trois premiers exemples de la presente invention est alimentee a debit 
constant dans un evaporateur en verre borosilicate a film mince 

15 mecaniquement agite avec un condenseur interne (short-path) de 
marque UIC presentant des surfaces de chauffage et de condensation 
de 0.06 m 2 . Le systeme, alimente a raison de 730 g.h" 1 est maintenu 
sous une pression de 40 mbars absolus. La temperature du condenseur 
est elle maintenue a 18°C (tableau 5). 
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Tableau 5 Influence de la temperature sur le taux de polymerisation 
dans un evaporateur shorth-path UIC 0.06 m 2 . 



Temperature 
(°C) 


Acidite 
totale 
(% pds) 


% n- mere (1) 
(%) 


Mono- 


Di- 


Tri- 


Tetra- 


Penta- 


140 


108.5 


17.4 


52.3 


21.7 


8.5 


0.0 


150 


107.8 


7.1 


62.8 


21.9 


6.1 


2.4 


160 


109.3 


3.1 


57.0 


28.5 


8.8 


2.6 



d'exclusion de volume (GPC) 
3 Exemple 7 

Distillation d'acide lactique et influence du taux de polymerisation 
sur le rendement de distillation et la aualite du distillat. 

Les solutions d'acide lactique telles qu'obtenues de 
I'exemple 4 sont introduces a debit constant dans un evaporateur en 
o verre borosilicate a film mince mecaniquement agite avec condenseur 
interne (short-path) de marque UIC presentant des surfaces de 
chauffage et de condensation de 0.06 m 2 , precede d'un degazeur- 
prechauffeur dont la temperature est ajustee par circulation d'huile 
caloporteuse. L'ensemble est maintenu sous une pression de 5 mbars 
5 absolus. Le tableau 6 reprend les resultats obtenus avec une 
temperature de paroi de 140°C, une temperature de degazage de 80°C, 
une temperature de condenseur de 15°C, une vitesse de rotation du 
rotor de 400 rpm (rotations par minute) et un debit d'alimentation compris 
entre 798 et 915 g.h' 1 . La coloration des distillats obtenus est consideree 
>o comme representative de leur purete chimique. 
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Tableau 6 Influence du taux de polymerisation sur le rendement de 
distillation et la qualite des distillats (evaporateur de type short-path UIC 
0.06 m 2 ). 



Taux de 


Rende- 


Acidite 


Taux de 




polymerisation 


ment 


totale 


polymerisation 


Coloration (1) 


du fiuide engage 


massique 


distillats 


distillats 


(Hazen) 


(%) 


(%) 


(% pds) 


(%) 




14.5 


89.8 


96.5 


4.1 


0 




81.5 


97.9 


6.5 


0 


16.7 


82.1 


96.8 


5.7 


0 




76.4 


97.0 


6.6 


0 


23.7 


66.3 


96.2 


7.6 


20 




64.6 


95.3 


7.1 


20 


33.8 


64.8 


96.5 


9.5 


70 


34.8 


43.8 


94.9 


9.4 


275 



5 (1) La coloration est determinee selon la norme APHA (American Public 
Health Association). 

Exemple 8 

Distillation d'acide lactique et influence de la charge ionique 
sur le rendement de distillation. 

10 Une solution d'acide lactique demineralisee telle 

qu'obtenue des exemples 1 , 2 et 3, et presentant une concentration de 
101.46% en poids t est volontairement additionnee d'acide sulfurique 
concentre (98%). Cette solution est ensuite introduite en continu dans un 
evaporateur en verre borosilicate a film mince mecaniquement agite 

15 avec condenseur interne (short-path) de marque UIC presentant des 
surfaces de chauffage et de condensation de 0.06 m 2 t precede d'un 
degazeur-prechauffeur dont la temperature est ajustee par circulation 
d'huile caloporteuse (tableau 7). L'ensemble est maintenu sous une 
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pression de 3.5 mbars absolus. Les conditions imposees au systeme 
sont les suivantes : temperature de paroi : 130°C, temperature de 
degazage : 84°C, temperature de condenseur : 10°C, Vitesse de rotation 
du rotor : 400 rpm (rotations par minute). 
5 Tableau 7 Influence de I'addition d'acide sulfurique a une solution 
d'acide lactique sur le rendement de distillation dans un evaporateur 
short-path UIC 0.06 m 2 . 



Teneur l1) 


Teneur 0 ' en ions 




Rende- 


Entrainement w 


en protons 


sulfates exogenes 


Debit 


ment 


au degazeur 


exogenes 


(ppm) 


(g/n) 


massique 


(% pds) 


(mmol/kg) 






(%) 




0 


0 


622 


65.2 


14.2 






625 


66.6 








623 


68.0 




2.1 


100 


630 


64.6 


15.6 






DO I 


ft 

DvJ.O 








630 


69.3 




5.2 


200 


626 


68.7 


14.6 






585 


69.6 




8.3 


400 


623 


68.0 








618 


68.5 








622 


69.6 




12.5 


600 


639 


46.1 


75.7 






640 


45.3 




24.0 


1150 


644 


43.6 








647 


37.8 





(1) On entend par exogene les ions ( protons et sulfates) introduits 
10 volontairement. 
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(2) L'entrainement au degazeur signifie le pourcentage de la masse 
engagee qui est recoltee au degazeur suite a des entrainements 
vesiculates. 

Exemple 9 

5 Distillation d'acide lactique et influence de la temperature 

sur le rendement de distillation et sur la qualite du distillat. 

Une solution d'acide lactique de concentration egale a 
98.12% en pds obtenue de maniere similaire a celle decrite dans les 
trois premiers exemples de la presente invention est alimentee a debit 
10 constant dans un evaporateur en verre borosilicate a film mince 
mecaniquement agite avec condenseur interne (short-path) de marque 
UIC presentant des surfaces de chauffage et de condensation de 
0.06 m 2 . Le systeme, alimente a raison de 870 g.h"\ est maintenu sous 
une pression de 5 mbars absolus. La temperature du condenseur est 
15 elle maintenue a 15°C par circulation d'eau, et celle du degazeur a 80°C 
par circulation d'huile caloporteuse (tableau 8). 



Tableau 8 : Influence de la temperature sur le rendement de distillation 
et sur la qualite du distillat dans un evaporateur de type short-path UIC 
0.06 m 2 . 



Temperature de paroi 
CP) 


Rendement massique 
(%) 


Coloration 0 ' 
(Hazen) 


130 


7902 


<5 


140 


82.7 


<5 


150 


88.9 


70 



20 

(1) La coloration est determinee selon la norme APHA. 
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Exemple 10 

Distillation d'acide lactique et influence du temps de seiour 
sur la qualite du distillat. 
La meme solution d'acide lactique 98.12% en poids, ainsi 
5 que les memes conditions experimental qu'utilisees pour I'exemple 9, 
sont reprises pour deux debits d'alimentation differents, respectivement 
870 et 1 120 g.h" 1 , avec une temperature de paroi de 150°C. Comme pour 
I'exemple 5, on considere que le temps de sejour dans Tappareil evolue 
de maniere inversement proportionnelle au debit d'alimentation. 
10 Tableau 9 Influence du debit d'alimentation sur le rendement de 
distillation et la qualite du distillat dans un evaporateur de type short- 
path UIC 0.06 m 2 . 



Debit d'alimentation 

(g/n) 


Rendement massique 
(%) 


Coloration 1 " 
(Hazen) 


870 


88.9 


70 


1120 


85.5 


20 



(1 ) La coloration est determinee selon la norme APHA. 



15 
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REVEND1CATIONS 

1 . Procede de recuperation et de purification d'une solution 
aqueuse d'acide lactique telle qu'obtenue d'un milieu de fermentation ou 
de toute autre source, caracterise en ce qu'il comprend un pretraitement 
5 permettant d'eliminer les substances ioniques capables de catalyser la 
polycondensation de I'acide lactique, au moins une etape de 
concentration reduisant le risque de polycondensation de I'acide 
lactique, et au moins une etape de distillation selective et 
essentiellement quantitative de I'acide lactique. 
10 2. Procede suivant la revendication 1, dans lequel la 

concentration et la distillation de I'acide lactique s'effectuent selon le 
principe de la couche mince. 

3. Procede suivant la revendication 1, dans lequel la 
distillation de I'acide lactique recourt a Tutilisation d'un evaporateur a 

15 film mince mecaniquement agite muni d'un condenseur interne ou 
externe. 

4. Procede suivant Tune quelconque des revendications 1 a 

3, dans lequel la distillation de I'acide lactique s'effectue sous une 
pression comprise entre 10" 3 et 10 +2 mbars absolus et une temperature 

20 de la surface chauffee comprise entre 1 10 et 160°C. 

5. Procede suivant Tune quelconque des revendications 1 a 

4, dans lequel la solution d'acide lactique est additionnee, avant 
distillation, d'au moins 1 % et tout au plus 20 % par rapport a son poids, 
d'un compose inerte et immiscible. 

25 6. Procede suivant I'une quelconque des revendications 1 a 

5, dans lequel le residu de distillation de I'acide lactique est soumis a 
une seconde distillation et recycle. 

7. Procede suivant la revendication 6, dans lequel le residu 
de distillation est additionne, avant distillation, d'au moins 1 % et tout au 
30 plus 20 % par rapport a son poids, d'un compose inerte et immiscible. 
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8. Precede suivant I'une ou I'autre des revendications 1 et 
2, dans lequel I'acide lactique est concentre en deux etapes pour 
atteindre successivement, une concentration comprise entre 50 et 90 % 
en poids et une concentration de 100% en poids d'acide lactique, dans 

5 des conditions de pression comprise entre 50 et 500 mbars absolus. 

9. Procede suivant la revendication 8, dans lequel la 
seconde etape de concentration est realisee dans un evaporateur a film 
mince mecaniquement agite et muni d'un condenseur interne ou externe, 
sous une pression comprise entre 1 0 et 500 mbars et a une temperature 

10 de la surface chauffee comprise entre 50 et 1 50°C. 

10. Procede suivant I'une quelconque des revendications 1 
a 9, dans lequel le pretraitement s'effectue au depart d'une solution 
aqueuse d'acide lactique de concentration inferieure a 80 % en poids. 

1 1 . Procede suivant I'une quelconque des revendications 1 
15 et 10, dans lequel les impuretes anioniques et cationiques sont 

eliminees a I'aide de resines echangeuses d'ions solides ou liquides. 
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